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(§) Verfahren zur Trennung von Dimethylcarbonat und Methanol 

^ ^7) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Trennung von 
Dimethylcarbonat und Methanol aus deren Gemischen, 
wobei Dimethylcarbonat und Methanol durch Pervaporation 
getrennt werden. Hierbei tritt Dimethylcarbonat bevorzugt . 
durch die Membran hindurch und reichert sich im Permeat 
an, wahrend Methanol bevorzugt durch die Membran zu- 
ruckgehaJten wird und sich im Retentat anreichert. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 
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Beschreibung 



oSSg** betrifft * ™»™ zur Tre„„ ung von DimethyIcarbonat {DMC) ■ 
5 DimethyIcarbonat ist ein k„ mm •„ ° onat < DMC > "nd Methanol aus deren 

<o dem System wird dadurch erhebLT ° 9 3,5 Me,h anol, aber eine dSfiKK^ Zw J"" hat DMC ei ™n 
anch bekannt, daB em waBri ee<! r^™ a " d der Technik («iebe Chem 1^1 ?!S « ""l^panol, die mit 

durd.HOt 960 5 " ' elm ~ Mota, „, Basis von P» WnyWkoho , , „ 

so E, nwesentlichesMerkmald« P rf5nH „ ^nuttgehahen wird und sich im 

So w,rd gerade im azeotropoS^£^ a2e °? open Gemisch abgetrenn"weS D ™«hylcarbo- 

Bei Einsatz einer Membran a „< P i a- . ™P°rat.on erne Membran aus Polydime- 

im erfindungsgemaBen Verfahren t ^olydimethylsi- 
se bei i Temperaturen vo* 30 7 ^^T^ VOn DMC und Methanol wird die Perv a „ • 
AuBerdem wird im C ' besonders vorzugsweise bei Tp mn J p ervaporation vorzueswei- 
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Permeatseite von 20 bis 200 hPa, durchgefuhrt. 

Geeigneterweise kann im erfindungsgemaBen Verfahren aus dem Permeat das Dimethylcarbonat durch 
Destination gewonnen werden. 

Eine beispielhafte Ausfahrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens ist in Abb. 1 dargestellt: 

Die im FiieBschema der Abb. 1 eingetragenen Prozentzahlen geben den Methanol-Gehalt der einzelnen 5 
Stoffstrome in Gew.-% an. Die Differenz zu 100% ist der DMC-Gehalt. Das azeotrope Gemisch aus 33 Gew.-% 
DMC und 67 Gew.-% Methanol wird als Strom 1 der 1. Pervaporationsstufe zugefuhrt, aus der ein mit DMC 
angereichertes Gemisch als Permeatstrom 5 erhalten wird. 

Der mit Methanol angereicherte Retentatstrom 2 wird in die 2. Pervaporationsstufe geleitet, in der ein 
Endretentatstrom 7 erhalten wird, der Cberwiegend aus Methanol (ca. 95 Gew.-%) besteht. Der Permeatstrom 6 10 
aus der 2. Stufe wird in die 1. Pervaporationsstufe zurtickgefuhrt. Das verbleibende Methanol im Strom 5 wird 
gemeinsam mit dem azeotropen Anteil an DMC in der Kolonne K abdestiiliert und das Destiilat als Strom 3 der 
1. Pervaporationsstufe wieder zugeleitet. Im Sumpf der Kolonne K fallt als Strom 4 das hohersiedende DMC als 
reiner Stoff an. 

Der Retentatstrom 2 aus der 1 . Pervaporationsstufe enthalt noch DMC aber der Anteil an DMC ist wesentlich 15 
geringer als im Azeotrop. Der Verlust an DMC ist also auch entsprechend gering. Somit lassen sich in der oben 
beschriebenen, beispielhaften Ausfahrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens bei einer zweistufigen Auf- 
trennung des Azeotrops aus DMC und Methanol in ein Permeat mit 54 Gew.-% Methanol und ein Retentat mit 
95 Gew.-% Methanol ca. 80% des eingesetzten DMC's in reiner Form zuruckgewinnen, wahrend der Rest im 
Retentat verbleibt 20 

Geeigneterweise kann man im erfindungsgemaBen Verfahren bei der Pervaporation das Retentat in der 
Flussigphase und das Permeat in der Dampfphase erhalten, wobei das Permeat dann anschlieBend kondensiert 
werden kann. 

Die Erfindung wird durch das folgende Beispiel naher eriautert: 

25 

Beispiel 

Die Versuchseinrichtung bestand aus einer Pervaporationszelle mit einer Membranflache von 20 cm 2 . Zur 
Vorbehandlung wurde eine Membran vom Typ 1060 der Firma GFT mit einer Fiache von 20 cm 2 in einem 
Gemisch aus 10 Gewichtsanteilen DMC und 90 Gewichtsanteilen Methanol fur einen Tag bei Raumtemperatur 30 
eingelegt. Danach wurde die Membran feucht in die MeBzelle eingesetzt und mit mehreren Ausgangsgemischen 
verschiedener Zusammensetzungen der obengenannten Stoffe 2 bis 3 Stunden lang durchstromt Der Umlaufs- 
trom betrug 30 1/h. Dabei wurde das Gemisch aus einem Vorratsbehalter mittels einer Pumpe iiber die Membran 
und wieder in den Behalter im Kreis gefuhrt Danach wurde die Zelle und das Ausgangsgemisch auf eine 
Betriebstemperatur von 45° C aufgeheizt. Nach Erreichen der Temperatur wurde Vakuum (20—40 hPa) ange- 35 
legt. Das gasfdrmige Permeat wurde fur 2 bis 3 Stunden lang abgenommen und bei — 80°C kondensiert Es 
wurde zum Ausgangsgemisch zuruckgefuhrt AnschlieBend erfolgte jeweils die Probenahme vom Permeat 
(20 ml). Aufgrund der kleihen Permeatmenge im Vergleich zum Behalterinhalt (3 Liter) erfolgte keine nennens- 
werte Anderung der Zusammensetzung des Ausgangsgemisches. Daher wird in der nachfolgenden Tabelle 
neben der Zusammensetzung des Permeats nur die Zusammensetzung des Retentats angegeben. Die Permea- 40 
trate lag im Bereich von 2,5 bis 8,5 kg/m 2 -h. Die in der nachfolgenden Tabelle angegebene Zusammensetzung 
des Retentats ist dieselbe wie die des Ausgangsgemisches. 
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Tabelle 

Zusammensetzung der Permeate und Retentate 



10 



15 



20 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



50 



65 



Probe- 



Retentat 



Nr. 


DMC 

L V3CVY • J 


Methanol 
LGew. -% 1 


i 
i 


3,6 


96,4 


C 


10,1 


89,9 


6 


11,3 


88,7 


A 
H 


1 ft r\ 

19,9 


80,1 


5 


29,6 


70.4 


6 


40,4 


59,6 


7 


49,6 


50,4 


8 


58,7 


41,3 


9 


60,5 


39,5 


10 


81,5 


18,5 


11 


88,8 


11,2 


12 


89,1 


10,9 



Permeat 



OMC 
[Gew. 

5.7 

12,2 

17,2 

35,3 

43,1 

50,9 

51.9 

59.9 

64,6 

78,6 

84,0 

85,9 



Methanol 
[Gew.-% 1 

94,3 

87,8 

82,8 

64,7 

56.9 

49.1 

48,1 

40.1 

35,4 

21,4 

16,0 

14,1 



von DMC im Permeat (DamJEel Tund haufder fS!5 ^Ordinate »t der Gewichtsanteil [Gew,%] 
(Fliissigphase) aufgetragen?Die in Abb 2 d^ite^^£^? a,I,e i [G S?'-"^ VOn DMC im Retent * 
Retentat der obenftehenden Tabelle. Der ffl to DZSir Werte P aaren fflr P*™eat und 
Zusammensetzungen der im GleidteCTSbrfiSSn^^ a o- " azeotr °P en Pun »« ^, bei dem die 
deutlich ersichtlich, dtBd^aSXXlSSS^S^: Wd """W*^ 8»«<* sind Aus Abb. 2 wird 
gegeniiber dem Anteil imS^eS^^ azeotropen Bere.ch den Anteil an DMC im Permeat 

Patentanspruche 

~Se^ — Gemischen, dadurch gekenn- 

^SSSS' dadUrCh - Pervaporation eine Membran aus Polydi- 

fenvotfe^ 

05^ cSS^ST* * dadUrCh gekenn2eichnet - da * die Pervaporation bei Temperaturen von 40 bis 
oe^re^ 

™ * ^poration bei Drucken auf der 

auTlh^ gekennzeichne, dafl Dime, hy ,carbonat und Methano. 

Hierzu 2 Seite(n) Zeichnungen 
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Abb. 1 
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Dimethylcarbonat 
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Abb. 2 



Trennung von DMC und Methanol mittels Pervaporation 




0,6 0,8 1,0 

DMC im Retentat [Gew.-%J 



Stoffgemisch 

Membrantyp 

Temperatur 

Druckdifferenz 

Umlaut 

Permeatrate 



Methanol/ Dimethylcarbonat 

GFT1060 

45 °C 

1100hpa 

30 l/h 

kg 



0-8,41 



m 2 *h 



Pervaporation : O 
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